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• Abstract : 

DE3932514 A A continuous process for the prodn. of lower alkyl esters, esp. Me esters (I), at up to 100 deg.C. and up to 10 bar comprises reaction of 
fatty acid and triglycerides contg. below 1% free fatty acid (II) in at least 2 stages with a lower alcohol, esp. MeOH, in the presence of a homogeneous 
alkaline catalyst, with sepn. of the glycerol formed after each state; the novelty is that the reaction is carried out in tubular reactors, that in each stage the 
reaction mixt. passes through only one tubular reactor and one static separator connected downstream from the reactor, and that the Reynolds No. (Re) 
for the flow of the reaction mixt. is about 2300, pref. above 4000, esp. pref. above 10,000; Re = rv6/n (with r = density of mixt.; v = linear rate of flow 
in tube; d = tube dia.; n = viscosity of mixt ). 

ADVANTAGE - The invention provides a simple, reliable process for the prodn. of (I) in high yields, which is less expensive than prior-art continuous 
processes in terms of investment, maintenance and energy. (5pp Dwg.No.0/1) 

EP-494177 B A continuous process for the production of lower alkyl esters, more particularly methyl esters, at temperatures of up to 100 degrees C and 
under pressures of up to 10 bar by reaction of fatty acid triglycerides containing less 1% of free fatty acids with a lower alcohol, more particularly 
methanol, in at least two stages in the presence of a homogeneous alkaline catalyst, the glycerol formed being removed from the reaction mixture after 
each stage, characterised in that the reaction mixture passes through only one tube reactor (4, 9) and a following static separator (5. 10) in each stage, in 
that tube reactors (4, 9) are used as the reactors and in that the Reynolds number of the flow of the reaction mixture at the entrance of the first tube 
reactor (4) is greater than 2,300, preferably greater than 4,000 and more preferably greater than 10,000, Re = rho v d/eta being the Reynolds number 
where rho is the density of the mixture, v is the linear tube velocity, d is the tube diameter and eta is the viscosity of the mixture. (Dwg.0/1 ) 
EP-494177 B A continuous process for the prodn. of lower alkyl esters, esp. Me esters (I), at up to 100 deg. C and up to 10 bar comprises reaction of 
fatty acid triglycerides contg. below 1% free fatty acid (II) in at least 2 stages with a lower alcohol, esp. MeOH, in the presence of a homogeneous 
alkaline catalyst, with sepn. of the glycerol formed after each stage. The novelty is that the reaction is carried out in tubular reactors, that in each stage 
the reaction mixt. passes through only one tubular and one static separator connected downstream from the reactor, and that the Reynolds No. (Re) for 
the flow of the reaction mixt. is above 2300, pref. above 4000, esp. pref. above 10,000: Re = rvd/n (with r - density of mixt.; v = linear rate of flow in 
tube; d = tube dia.; n - viscosity of mixt.). 

ADVANTAGE - Provides a simple, reliable process for the prodn. of (I) a high yield, which is less expensive than prior-art continuous processes in 
terms of investment, maintenance and energy. 

EP-494n7 A continuous process for the production of lower alkyl esters, more particularly methyl esters, at temperatures of up to 100 degrees C and 
under pressures of up to 10 bar by reaction of fatty acid triglycerides containing less 1% of free fatty acids with a lower alcohol, more particulariy 
methanol, in at least two stages in the presence of a homogeneous alkaline catalyst, the glycerol formed being removed from the reaction mixture after 
each stage, characterised in that the reaction mixture passes through only one tube reactor (4. 9) and a following static separator (5, 1 0) in each stage, in 
that tube reactors (4, 9) are used as the reactors and in that the Reynolds number of the flow of the reaction mixture at the entrance of the first tube 
reactor (4) is greater than 2,300, preferably greater than 4,000 and more preferably greater than 10,000, Re = rho v d/eta being the Reynolds number 
where rho is the density of the mixture, v is the linear tube velocity, d is the tube diameter and eta is the viscosity of the mixture. ((Dwg.0/1 )) 
US55 14820 A In a process for the manufacture of lower alkyl esters by the reaction of fatty acid triglycerides containing less than 1% free fatty acid 
with a lower alcohol at a temperature up to lOOdeg. C. and at a pressure up to 10 bar in the presence of a homogeneous alkaline catalyst, the 
improvement wherein the reaction mixture is passed through at least two stages in which in each stage the reaction mixture is passed through a single 
horizontally oriented tubular reactor and a following static separator in which glycerol is removed from the reaction mixture, and wherein the Reynolds 
number of the flow of the reaction mixture at the entrance of the first tubular reactor is greater than 2,300, the Reynolds number being calculated firom 
the formula Re = zeta v deta 

in which Re is the Reynolds number, zeta is the density of the mixture, v is the average tube velocity, d is the internal tube diameter and eta is the 
viscosity of the mixture. (Dwg.0/1) 
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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Kontlnuierliches Verfahren zum Herstellen niederer Alkylester 

Die Erflndung betrifft ein kontinulerllches Verfahren zum 
Herstellen niederer Alkylester bei Temperaturen bis zu 1 00^ C 
und Drucken bis zu 10 bar durch ein mindestens zweistufiges 
Umsetzen von Fettsduretriglyceriden einer Sdurezahl Ideiner 
als 1 mit einem niederen Alkohoi in Gegenwart eines homo- 
genen alkalischen Katatysators. wobel nach derersten Slufe 
das entstandene Glycerin abgetrennt wird. Um das Verfah- 
ren mit hoher Ausbeute und geringeren Instandhaltungs-, 
Investitions- und Energiekosten als tm Stand der Technik 
durchfOhren zu konnen, wird vorgeschlagen, da&das Reak- 
tionsgemisch in jeder Stufe nur einmal einen Reaktor und 
einen nachgeschalteten statischen Abscheider durchlauft, 
daft als Reaktoren Rohrreaktoren eingesetzt werden und 
da& die Reynolds-Zahl der Stromung des Reaktionsgemi- 
■ sches grd&er als 2300 ist. 
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Beschreibung 



Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren 
zum Herstellen niederer Alkylester, insbesondere Me- 
thylester, bei Temperaturen bis zu 100° C und Drficken 
bis zu 10 bar, durch ein mindestens zweistufiges Umset- 
zen von Fettsaurctriglyccriden. cincn Antcil an freicr 
Fettsllure (ffa) von kleiner 1% beinhaltend, mit einem 
niederen Alkohol, insbesondere Methanol, in Gegen- 
wart eines homogenen alkalischen Katalysators, wobei 
nach jeder Stufe das entstandene Glycerin aus dem Re- 
aktionsgemisch abgetrennt wird 

Die Herstellung von Alkylestern und Glycerin aus 
natQriichen Fetten und Olen ist ein schon seit Jahrzehn- 
ten durchgefuhrter chemischer ProzeQ. Die beiden 
haupts&chlich angewandten Verfahren sind die Hoch- 
druckumesterung bei Drucken bis zu 90 bar und Tempe- 
raturen bis 250"* C und die Niederdnickumesterung bei 1 
bis 10 bar und Temperaturen untcr 100°C. 

Bei der Niederdruckumesterung werden entsiuerie 
Ole und Fette mil einem niedrigen Anteil an freien Fctt- 
sauren eingesetzt Beim Einsatz eines alkalischen ICata- 
lysators wird der ICatalysotor durch die freie Fettsaure 
neutralisiert. so da0 dessen Akuvitat damit nicht mehr 
zur Verffigung steht Ats alkalische ICatatysatoren wer- 
den Natriummethylat, Natriumhydroxid» Kaiiumhydro- 
xid und andere eingesetzt Weitere Katatysatoren fm- 
den sich im Artiket in ]. scient ind Res. Vol 33. April 
1974.S.178-187. 

Bei der einfachsten Ausgestaltung des Verfahrens, 
der Niederdruckumesterung, reagiert das angesetzte 
Gemtsch wenige M inuten bis mehrere Stunden lang in 
einem RuhrkesseL AnschKeBend erfolgt die Dekanta- 
tion der leichten Phase, des Alkylesters» und der Glycer- 
inphase im gleichen KesseL Eine kurze Beschreibung 
befindet sich in der GB-PS 6 34 41 1 und in der US-PS 
23 60 844. 

Nachteilig an dieser einfachen Vorgehensweise ist ein 
hoher Bedarf an Alkohol und alkaltschem Kaulysator in 
der Umesterung, urn einen hohen Umsatz zu erreichen. 
da die Umesterung eine Glekrhgewichtsreaktion ist Der 
hohe OberschuO an ICatalysator und Alkohol erschwert 
einerseits die Dekantation von Glycerin mit Alkohol 
und andererseits die eigentliche angeschlossene Gtyce- 
ringewinnung. In der Glyceringewinnung mussen nam- 
lich die aus dem Katalysator entstandenen Seifen durch 
anorgantsche Saure unter Wasserzusatz gespalten wer- 
dea Die Fetts&uren kdnnen dann durch Dekantadon 
vom Rohgtycerin getrennt werden. 

Urn bei einem genngeren Einsatz an Alkohol und 
alkalischem Katalysator dennoch eine ausreichend hohe 
Ausbeute zu erzielen, ist die Umesterung zweistufig 
durchzufOhren. So wird nach der DE-PS 30 20 612 bei 
einer diskontinuierlichen. im RUhrkessel vorgenomme- 
nen Niederdruck-Umestenmg nach einer ersten Reak- 
tionsstufe imd einer anschlieBenden Dekantation das als 
Unterphase voriiegende Glycerin aus dem Reaktionsge- 
misch entfemt und die Oberphase nochmals umgeestert 
Zur Glycerinentfemung wird nach dem 2. Reakdons- 
schritt Wasser zur besseren Abscheidung zugegeben. 
was zwar zu einer guten Glycerinentfemung ftihrt, be- 
zOglich der Glycerinaufarbeitung einen zusatzlichen 
Aufwand bedeutet 

Ein demgegenQber verbcssertcs Niederdruck-Um- 
esterungsverfahren findet sich im Zeitschriftenartikel 
Seifen, Ole, Fette, Wachse. 1988. Seiten 595 bis 600, ins- 
besondere Fig. 3 auf Seite 596 mit zugehdriger Be- 
schreibung. Es handelt sich um ein kontinuieriiches und 



zweistufiges Verfahrea Die Einsatzstoffe Ol mit niedri- 
gem ffa. Methanol und alkalischer Katalysator werden 
von einer Pumpe in eine erste Reaktionsschlaufe eindo- 
siert Von einer Zentrifugalpumpe wird das Reaktions- 

5 gemisch in einen ersten Reaktor gefordert Die Zentri- 
fugalpumpe dient dabei gleichzeitig zum innigen Durch- 
mischen des Reaktionsgemisches. Nach der entspre- 
chenden Verweilzeit im Reaktor flieBt das Gemisch in 
einen statischen stehenden Abscheider. Nach der De- 

10 kantation wird die Oberphase zurOck zur Zentrifugal- 
pumpe gefahrt und die Unterphase, die fast das gesamte 
entstandene Glycerin zusammen mit restlichem Methy- 
lester und nicht umgesetzten Triglyceriden enthalt, wird 
zu einer Zentrifuge zum besseren Abscheiden des Gly- 

15 cerins geleitet Die vom Glycerin befreite Oberphase 
durchlauf t dann eine zweite Reaktionsschlaufe. Jede Re- 
aktionsschlaufe besteht aus je einer Zentrifugalpumpe. 
einem Reaktor und einem statischen Abscheider. Die 
Pumpe in jeder Reaktionsschlaufe ist notwendig, da das 

20 reagierte Gemisch in jeder Schlaufe ruckgefuhrt wird. 
Da die Trennung in diesem bekannten Verfahren inner- 
halb des statischen Abscheiders nur unvollkommen ist, 
ist zum Abtrennen von Glycerin die genannte Zentrifu- 
ge notwendig. 

25 Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein konti- 
nuierliches Verfahren zum Herstellen niederer Alkyle- 
ster mit hoher Ausbeute der eingangs genannten Art zu 
schaffen, das weniger Instandhaltungs-. Investitions- 
und Energiekosten erfordert und einfach und sicher zu 

30 betreibenist 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemHB dadurch gelost, 
daB die Reaktion mindestens zweistufig in einem Rohr- 
reaktor durchgefiihrt wird Das Reaktionsgemisch 
durchlauft nur einmal den Rohrreaktor und nachge- 

35 schalteten liegenden statischen Abscheider in jeder Stu- 
fe. In den Rohrreaktoren muB eine gute Vermischung 
durch Turbulenz vorliegen, hierfur wird als Kennzaht 
die Reynoldszahl 
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mit p als Gemischdichte» v als durchschnittliche Rohrge- 
45 schwindigkeit. d als innerer Rohrdurchmesser und ti als 
Gemischviskositat herangezogen. Die Re-Zahl wird fiir 
den Eingangdes 1. Rohrreaktors berechnet 

Die Turbulenz muB in jedem Fall gegeben sein. Ab 
einer Reynoldszahl von 2300 setzt der turbulente Be- 
so reich ein. FOr viele Anwendungsfalle ist eine Reynolds- 
zahl von 4000 dann ausreichend. Ein sehr sicherer Be- 
trieb wurde bei einer Reynoldszahl von uber 10 000 
gefunden. 

Bei der Berechnung der Reynoldszahl wird die Dichte 
55 nach der bekannten Beziehung bei Reaktionstempera- 
tur berechnet Dabei wird die Beziehung fur die mittlere 
Dichte eines pseudo-einphasigen Oemisches verwen- 
det: 
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wobei pi die Dichte von Komponente i in kg/xr? und wj 
65 der Massenanteil dieser Komponente ist 

Altemativ kann die Dichte auch mit einem Dichte- 
meBgerat bestimmt werden. Ftir die Viskositdt gilt eine 
entsprechende Beziehung. Neben der experimentellen 




DE 39 32 



3 

Bestimmung von r| mit einem Viskostmeter kann die 
Pseudo-Gemisch-Viskosit&t nach folgender Gleichung 
berechnet werden: 



In n = 5^Xi In 



wobei 111 die Viskositat der Komponente i in kg/ms und 
xj der Molenbruch der Komponentc i isL lo 

Die Rohrlange erhUlt man aus reaktionskinettschen 
Untersuchungen, aus denen sich die Verweilzeit fur ei- 
nen geforderten Umsatz ergibt Da die Geschwindigkeit 
im Rohr festgelegt ist wird die Rohrl&nge aus der beno- 
tigten Verzweilzeit errechnet Die Verweilzeit wird im 15 
Rohr auf t — 10 Minuten eingestellt wobei bei der Me- 
thylesterproduktion ca. 2-5 Minuten vorteilhaft sind. 
Der begrenzende Faktor fQr die L4nge des Rohrreak- 
tors kann der Druckverlust im Rohr sein. FQr den Fall 
der Herstellung von Alkylestern aus Clen und Fetten 20 
mit Nairiummethytat als Katalysator ist nur ein gerin- 
ger Druckverlust von kleiner I bar bei Drucken von 2 
bis 10 bar festgestellt word en. 

Neben einer guten Vermischung der Einsatzstofre ist 
fur die Umesterungsreaktion besonders wichtig, daQ 25 
kein Glycerin (Reaktionsprodukt) mit Einsatzdl, Metha- 
nol und neuem Katalysator in Kontakt kommt (RQck- 
vermischung), da hierdurch das Glycerin mit dem Ester 
teilweise zum Mono-, Di- und Triglycerid zuruckrea- 
giert Diese Glyceride mussen emeut abgebaut werdea 30 
was einen erhdhten Aufwand mit relativer Umsatzver- 
schlechterung bedeutet Es wird also elne Verweilzeit- 
verteilung gefordert, die der im Rohrreaktor entspricht 
Aus Laborversuchen mit kontinuterlich betriebenem 
Ruhrkessel ist bekannt, da0 die Umesterungsreaktion 35 
bei gleichem Alkoholuberschufi und gleicher tCatalysa* 
torkonzentration fiir Kokosdl in ca. 15 Minuten den 
Umsatz erreicht. der in einem entsprechenden Rohrre- 
aktor nach 2 Minuten Verweilzeit erzielt wird. 

Vorteilhaft ist. wenn das Trennen der beiden Flussig- 40 
keitsphasen mit rohrformigen, liegenden Abscheidern 
durchgefuhrt wird. Das Reaktionsgemisch stromt an 
dem einen Ende des Abscheiders in diesen ein, und am 
entgegengesetzten Ende flieCen Oberphase und Unter- 
phase (Glycerin) getrennt ab. In diesem Fall findet zu as 
Beginn des Einstrdmens des Reaktionsgemisches die 
Nachreaktion bei gleichzeitiger Abscheidung statt Ge- 
gen Ende des Abscheiders sind Nachreaktion und Ab- 
scheidung abgeschlossen. Da es sich um einen rohrfdr- 
migen Abscheider handelu tritt keine Ruckvermischung 50 
von abgeschiedenem Ester mit noch nachzureagieren- 
dem Ester auf. Dieser tangsame Obergang von Nachre- 
aktion und Abscheidung w^e in rOhrkesselartigen ste- 
henden Abscheidern im kontinuierlichen Betrieb nicht 
ohne Austrag von Gtycerinphase im Ester mdglich. 55 
Durch die Nachreaktion wird die Ausbeute an Methyle- 
ster um bis zu 20% gesteigert 

Es wird vorgeschlagen. dafi die Verweilzeit des Reak- 
tionsgemisches in den Abscheidern 0.1 bis 5 Stunden 
betr&gt und dafi das Reaktionsgemisch in den Abschei- eo 
dem auf Reaktionstemperatur gehalten wird. 

Im Falle der Methylesterherstellung ist eine Abschei- 
dezeit von 15 Minuten bis 2 Stunden einzustellen. 

Der gewonnene Alkylester enth&lt noch Reste an Al- 
kohol und Katalysator. In der zweiten Stufe, die nach 65 
den gleichen Gesichtspunkten wie die erste Stufe ausge- 
tegt wird. wird zusatzlich Alkohol und Katalysator zu- 
dosiert Nach erfolgter Vermischung und Dekantation 
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werden Triglycerid- Umsatze von insgesamt 98% er- 
reicht 

Eine weitere Einsparung an Alkohol und Katalysator 
wird erreicht, indem man ein dreistufiges Verfahren 
konzipiert. Der zusatzliche apparative Aufwand ist ins- 
besondere bei Umesterungen mit hdheren Alkoholen 
(Ethanol. Butanol usw.X bei denen schon bei niedrigen 
Ums^tzen eine Glycerinphase abgetrennt werden kann. 
vorteilhaft und bringt weitere Vorteile bei der Herstel- 
lung der entsprechenden Alkylester. Dabei ist eine wei- 
tere Reduzierung des AlkoholOberschusses bzw. des 
Katalysatoreinsatzes moglich. 

Der Alkoholeinsatz kann bei Aufrechterhaltung eines 
hohen Umsatzes im Vergleich zu bisherigen Verfahren 
verringert werden, wenn in beiden Stufen von einem 
Alkohol-Triglycerid-Verhaltnis von 43 bis 7JS mol/mol 
Triglycerid. insbesondere bei der Methylesterherstel- 
lung von 5.1 bis 63 mol/mol Triglycerid. ausgegangen 
wird. 

Bei Aufrechterhaltung des hohen Umsatzes wird in 
diesem neuen Verfahren der Katalysator- und Alkohol- 
einsatz gering gehalten: Die Gesamtkonzentration des 
Katalysators (z. B. Natriummethylat) in beiden Stufen 
zusammen ist geringer als 0.25 Ma % — bezogen auf 
neutrales Triglycerid — und die insgesamt einzusetzen- 
de Menge an Alkohol und Katalysator wird in Abhan- 
gigkeit von Qualit^t und KettenlMngenverteitung des 
umzuestemden Triglycerids derart auf beide Stufen auf- 
geteilt dafi in jeder Stufe ein Umsatz von mindestens 
85% erzielt wird. Hierbei kann der Katalysatoreinsatz 
in der 2. Stufe bei £ 0.05% gehalten werden. 

Zum Vorvermischen des Reaktionsgemisches wird 
vorgeschlagen. dafi das Reaktionsgemisch durch stati- 
sche Mischer gefiihrt wird. 

Beispiele 

1. Umesterung von Riibol 

In einer Technikumsanlage wurde ents&uertes Rub6l 
mit ca. 150 1/h in einen Rohrreaktor bei 75^ C und 3 bar 
eingespetst Methanol und Natriummethylat wurden als 
Losung bei 20* C zugegeben. Das Verhaitnis von Metha- 
nol zu Ol betrug fiir die erste Stufe 0.2 und fiir die zweite 
Stufe 0.04. Der Katalysator wurde. bezogen auf Neutra- 
161. mit 0.2% bzw. 0,04% (Massenprozent) dosicrt Bei 
einer Verweilzeit von 2 Minuten erfolgte ein Umsatz 
von 90%. Nach der Abscheidung von Glycerin in 2 
Stunden wurde nach der zweiten Stufe ein Gesamtum- 
satz von 98% erzielt Die eingestellte Re-Zahl betrug 
2700(Eintritt l.Reaktor). 

2. Umesterung von Kokosdl 

In einer zweistufigen Umesterungsanlage mit Rohr- 
reaktoren und Zwischenabscheidung wurden 5000 1/h 
Kokosdl mit geschupptem Natriumhydroxid und Me- 
thanol umgeestert, wobei der Katalysator in Methanol 
gel6st worden war. Das Verhaitnis von Methanol zu Ol 
betrug in der ersten Stufe 03 und in der zweiten Stufe 
0,04. Das Verhaitnis von Katalysator zu Neutraldl wur- 
de in der ersten Stufe zu 0.24% und in der zweiten Stufe 
zu 0.04% eingestellt Nach der ersten Stufe wurde ein 
Umsatz von 88% festgestellt. so dafi der Gesamtumsatz 
nach der zweiten Stufe 98% betrug. Die Re-Zahl am 
Eintritt des 1. Rohrreaktors betrug 7500. 

Im folgenden werden die Ausfilhrungsbeispiele der 
Erf indung anhand der einzigen Fig. 1 naher eriautert. 
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Rg. 1 zcigt den Aufbau ciner Aniage zum Bctreibcn 
des erfindungsgemaBen Verfahrens. Aus Vorlagen wer- 
dcn Ol, Methanol und Katalysatorldsung durch zwei 
statische Mischer (1 und 2) in den ersten Reaktionsab- 
schniit gefdrdert Das natOrliche Ol. also Triglyceride » 
wird im Warmctauscher (3) erhitzt und mit kaltem Me- 
thanol im ersten statischen Mischer (1) intensiv ver- 
mengt. Danach wird der Katalysator zugcmischt. so daB 
die Reaktion im Rohrreaktor (4) ablaufen kann. Das 
Reaktionsgemisch gelangi in den ersten liegenden stati- lo 
schen Abscheider (5). wo es nachreagiert und gcgen 
Ende der Verweilzeit im Abscheider in zwei Phasen 
aufgetrennt ist Die Unterphase wird zu einer Glycerin- 
voriage (6) geleitet; die Oberphase durchl^uft eine wei- 
tere Stufc mit statischcm Mischer (7 und 8), einem zwei- is 
ten Rohrreaktor (9) und einem zweiten liegenden Ab- 
scheider (10)l Die Einspeisung von Methanol und Kata- 
iysatorldsung erfolgi fiir die zweite Stufe (7 und 10) wie 
in der ersten Stufe. Die Unterphase des zweiten stati- 
schen Abscheiders wird ebenfalls in die Glycerinvorlage 20 
(6) gefilhrt, worauf sich die weitere Reinigung der Gly- 
cerinphase anschlicBt Die Oberphase wird als Methyle- 
sterphase gewonnen. 



Bezugszeichenliste 

1, 2. 8, 9 statischer Mischer 
3 warmctauscher 

4.9 Rohrreaktor 

5.10 Stat Abscheider 
6 Glycerinvorlage 
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I. Kontinuierliches Verfahren zum Herstellen nie- 
dcrer Alkylcstcr, insbesondere Methylester bei 
Temperaturen bis zu 100*'C und DrOcken bis zu 10 
bar. durch ctn mindestens zweistufiges Umsetzen 
von Fettsauretriglyceriden mit einem Gehalt an 
freien Fettsauren kleiner als 1% mit einem niede- ao 
ren Alkohol, insbesondere Methanol in Gegenwart 
eines homogenen alkaiischen Katalysators. wobei 
nach jeder Stufe das entstandene Glycerin abge- 
trennt wird* dad arch gekennzeichnet, daB das Re- 
aktionsgemisch in jeder Stufc nur einen Rohrreak- 45 
tor (4, 9) und einen nachgeschalteten statischen Ab- 
scheider (5, 10)durchltuft,dafl als Reaktoren Rohr- 
reaktoren (4, 2) eingesetzt werden und dafl die Rey- 
nolds-Zahl der Stromung des Reaktionsgemisches 
groBer als 2300. insbesondere groDer als 4000 ist 50 
und ganz besonders grdBer als 10 000 ist, wobei 



Re' 
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bctragt 

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3. dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Verfahren mit rohrfdrmigcn, 
liegenden Abschcidem (5, 10) durchgefuhrt wird 
und das Reaktionsgemisch an dem einen Ende des 
rohrfdrmigen Abscheiders (5, 10) in diesen ein- 
stromt, am entgegengesetzten Ende in Oberphase 
(Ester) und Unterphase (Glycerin) getrennt ist und 
separat abflieBt 

5. Verfahren nach einem der Ansprttche t bis 4, 
dadurch gekennzeichnet. dafl die Verweilzeit in den 
Rohrreaktoren jeweils 1 bis 10 Minuten, insbeson- 
dere 2 bis 5 Minuten bei der Herstellung von Me- 
thylester, betrSgt 

6. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 5. 
dadurch gekennzeichnet, daB in beiden Stufen Al- 
kohol und Triglycerid in einem Verhaltnis von 4.5 
bis 73 mol/mol Triglycerid, insbesondere bei der 
Methylesierherstellung von 5,1 bis 6,9 mol/mol Tri- 
glycerid, eingesetzt werden. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Gesamtkonzen- 
tralion des Katalysators in beiden Stufen zusam- 
men geringer als 0.25 Ma%, bezogen auff neuirales 
Triglycerid, betragt und daB die insgesamt einzu- 
setzende Menge an Alkohol und Katalysator in Ab- 
hangigkcit von Qualilit und Kettenlangenvertei- 
lung des umzuestemden Triglycerids derart auf 
beide Stufen aufgeteilt wird. dafl in jeder Stufe ein 
Umsatz von mindestens 85% erzielt wird. 

8. Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 7. 
dadurch gekennzeichnet. daB zum Vorvermischen 
das Reaktionsgemisch durch mindestens einen sta- 
tischen Mischer (1, Z 7. 8) gefuhrt wird. 
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die Reynokiszahl und p die Gemischdichte. v die 
lineare Rohrgeschwindigkeit, d der Rohrdurchmes- 
ser und r\ die Gemischviskositat ist 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Verweilzeit des Reaktionsgemi- 
sches in den Abscheidem (5. 10) O.l bis 5 Stunden 
betragt. und daB das Reaktionsgemisch in den Ab- 
scheidem (5. 10) auf Reaktionstemperatur gehalten 
wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, zum Herstellen von 
Methylestem, dadurch gekennzeichnet. daB die 
Verweilzeit in den Abscheidem 1 bis 2 Stunden 



60 



65 



r 




— Leerseite — 



